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Yarfabran star fortlaufandan Harstallung orga- 



niaohar Iaocyanata 



ale Erflndung batrirxt •in Yirfanran xur fortlaufandan Har- 
stallung organlacbar Xaocyanate durcb Us set sung prla&rar 
Aaine alt Pboagan In fltiaslgar Pbasa untar arbdntan Drtickan 
und Tanparaturan. 

Bakannt 1st a In kontinuiarllehas Yarfabran xur Haratallung 
organlacbar Iaocjanata duroh Uaaatsung von Aainltfsungan 
alt Pnoaganlfiaungan In organ! acban Ldsungsaittaln odar la 
ualaufandan Stroa dar Raaktlonaaaasan In alnaa Hfibranraak- 
tor bal alnaa Druok von bttcbatana 14 at und einer Taapara- 
tur bla su 180°C untar aahrfachaa *iadarualauf dar Uaaat- 
sungaprodukta und ununtarbrochanaa abvaobaalndaa Zuaats 
friachar Antalla ron Pboagan und Aainloaung (vgl. US-Patant- 
scbrift 2 322 373). Hit dar Abtrannung dar Ha akt ionsgaal- 
aoba awaoka Abaobaldung dar Iaocyanata aoll 3 kia 5 Stun- 
dan naob ELnftlbrung dar aratan Antalla dar Ldaungan iron 
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Aaln und Pboagan in daa ualaufenda raina Umagad ttal t 
aabald nttalleb •In Iaocjanatgahalt la Baaktlonaganlaeb von 
8 bia -10* arraicbt 1st, bagonnan warden. 

Dlaaaa bakannta Varf abran wird Jadoch roraugawalaa but aur 
Beratallung aroaatlaebar Iaoejanata rarvandat. Ola Haratal- 
luag allpbatlacbar Iaoojunata 1st nlalleb aabr uaatandllcb, 
da alipbatlacba Aain* untar dan Varf abranabadi ngun gan ait 
Pboagan lufiarat ra aktlonafablga CarbaajlcblOTid-bjdrocblo- 
rida blldan; diaaa aatsan aiob aofort alt dan fralan Aal- 
nan au aubatltulartan Barnatoffan ua, dla untar dlaaan Ba- 
dlngungan niobt fablg alnd, alt fboagan In Baaktion au tra- 
tan. 

.altar ron Baobtall lat dar ▼arbaltnlaa JBIg langa Aufant- 
balt dar Xaoeyanat* untar arbBbtar Taaparatur, waleba dla 
tbaralaoba Poljaariaatloa und Poljkondanaatlon dar Iaocy an- 
nate bagunatlgt. 

Ola DurabXttbrung ron Hal Bnbo aganla rung pal nladrigan Oruekan 
und Pbeagankonaantrationan fdrdart aobllaBllab dla Blldung 
aalaaaurar Aalna und aubatltulartar Barnateffa, wodurab ala 
Babanra aktlonan dla Oaaaalnlarung dar galaaauran Aalna ao- 
wla dla Blldung ran Allopbanalura- und Bluret-Darlratan 
alntrltt. 
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Die der vorliegenden Erfindung zugrundeliegende Aufgabe be- 
steht in der Beseitigung der genannten Nachteile durch Ent- 
wicklung eines derartigen Verfahrens zur Herstellung von Mono- 
Di- und Polyisocyanaten durch Phosgenierung von primaren 
aliphatischen, aromatischen, f ettaromatischen, alizyklischen 
und heterozyklischen Mono-, Di- und Polyaminen, bei welchem 
die Bildung von Zwischen- und Nebenprodukten entweder ganz 
beseitigt oder zumindest weitgehend herabgesetzt wird. 

Diese Aufgabe wird erf indungsgemaB dadurch gelbst, daB man 

(A) das Amin zuvor auf eine unterhalb seiner Zersetzungstem- 
peratur liegende Temperatur und 

(B) das Phosgen zuvor auf eine oberhalb seiner kritischen 
Temperatur liegende Temperatur vorerhitzt, 

(C) die vorerhitzten Bestandteile in der Eeaktionszone des 
Reaktors zusammenf uhrt und 

(D) einer vollstandigen Verdrangungsreaktion unter isother- 
mischen Bedingungen unterwirft, 

indem die Umsetzungstemperatur nahe oder hoher als die Tempe- 
ratur des Beginns der Dissoziation der Hydrochloride der an- 
gewandten Amine und der Druck gleich oder hoher als der zum 
Halten aller Bestandteile des Beaktionsgemisches in flussiger 
Phase erforderliche Druck gehalten wird. 

Durch das getrennte Vorerhitzen von Amin und Phosgen wird 
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eratens Ale .fine des Oberganges ron Pboagan ana den ITber- 
kritlachen Zustand in die fltloeige Phase sua Errelchen einer 
hohen Oasetsungsteaperatur uuogenutst und sweltens der Orad 
der Vorerhltaung der Mm in dan sulMsslgen Orensen ge- 
regelt. 

Anvendbar 1st aln belleblgee prlmeres Amin, daa kalna wel- 
teren reaktionsfsnlgen Oruppen enthalt. Auflar dan bekann- 
tan Aminan warden erf Inrtungegemafl auch dla biahar sur Her- 
atellong von Isoayanaten noeh nlcht rerwendeten Amine her- 
angesogen - belsplelawelsa 

cls-1 v 3-DIaninocyclohaxin 

tr an e-1 1 4— Dlauainocjrclohaxon 
4t-Dlamlnodlpbenj lttthan 

4,4lDiamlno-2, 2 • -dicnlordlpmenjlne than 

4 e * f -Diamine- 3, 5, 3 • 1 5 • -tetrana tbjldlphenjl . 

Auflar fltleelger Amlna kdnnen dla Amine, elnseln edar In 
Oemisoh sltelnander, auob In form alnar Ltfsung edar Sampan- 
alon in elnea inerten organlsehen Ldsungsalttel sua Unsats 
keanen. wean das gevunsehte Aaln nor sine geringe Loellch- 
kelt beeltst und slob In elnea Lttsungsnittsl auob nlobt 
asapendleren lMflt, kann das Aaln la Vera sslasr Losung In 
elnea andermn prism ran Aaln anter HlnsufUgen alnee Ltfeunga- 
alttele elngefuhrt warden, webel die v/ahl des swelten Amlna 
durek die HBgllcbkalt alnar rollstamdlgen Trennung der 

t 
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glelchaeltig gewonnenen Isocyanate durch Deatillation 
oder Bektiflkction oestlnnt wlrd. 

Min ftihrt mnugsvitiM die IMaatsung bai elner Teaperatur 
obarhalb 1S0°C durch und halt den Druek la Reaktor - la 
ftbhangi gke it Ton den Bigenecharten dea vervandeten Ltteungs— 
aittels - 1b Bereloh awiachen 20 und 150 at. 

Die Hang* daa eingafUhrten Phosgena batrMgt aweckaaBlg daa 
2.5 bia 5, 5f aoha dar atdchioaetriBchen. Daa nicht taftNta* 
ta ttberaohuaaige Phoagen und daa laaungaaittel warden nach 
dar Trennung von den ttaaetsungaprodukten In den otoffualauf 
surUckgelel tat . 

Durch die Koablnatlon hoher Taaperatur ait hohar Phoegen- 
konaentratlon la Baaetaungageaiech wlrd die Daver der Ieo- 
cjanatheratellung at ark Yerkurst, eowle die Blldnag Ton 
Bebenprodukten (via aalaaauren Aalnen und aubatitulerten 
Hamatoffen) unterdrilckt und die Auabeuten an eekundfiren 
Bebenprodukten rerrlngert. Bierdureh wlrd die Heratellung 
rereoaledeaeter lion©-, Di- und Poljiaocjanate ana Aalnen 
und Phoagen la hoher Auebeute in einer elnalgen Teapera- 
turetufe und In elnea elnalgen Durohgang durch den Beak- 
tor eraSglioht. 

Bar Verhleih der Auagangaetof t e la der Beaktlonasone liber- 
ateigt erttnduagegeaaB in der Begel Bloat 5 bia €0 Sekaadea 
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dis Dauar 1st von der Hatur des Aalna afthlngig. In F 11a 
des Pnosganierens der /.nine ohna LOaungealttel kana aieh 
die Dauer etvaa erhbnen. 

Bala Phoecenleren der Amine In LUeungoder Ouepenaion wejr- 
dan ola Ldaungaaittel vorsugeweiee Ghlorbensol odar ouch 
andare organleche Ldsungaalttel wie Bensol, Tolaol, Xylol, 
o-Dicklorbenxol odar Trichlorbenaol, rarvandat. Blarbal 
lat awacka Auflfleung das Phosgene in niedrlgsr ale Chlor- 
banaol aladandan Ldeungaaitteln ein hSharer Druok au be- 
nutaan, wogegen bei Anvendung hoehaiadandar LBeungealttel 
a In niedrlgerer Druok si a bal Chlorbenaol genugt. 

Die Aaagangestoffe warden la dan Dnberteil das Beaktora la 
eiaer veiae elngefuhrt, dafi a In vellatandlger kontakt daa 
Phosgene alt daa Aain gawahrlelatet lat. Ola hasten Ergeb- 
nlaaa err a lent aan Jedoeh dureh Kinlelten der Besteafttelle 
la Qegenetroa, foniaaMlM ants* alaaa wlakel Ton 180° • 

Brflndangsgeasfi warden beie#ieiew«lee folgenda neuen Dliee- 
eyeaate hergoatellti 

els^elohe«an-1,>4llaoeyanat,r». 23 140 °« af° 1.*809 
t r«na-0y elohexan-1 , 4-dli «©eyaaa%. En . ?2 1*5 bis 146* » Br- 
at arrungeeisnkt 58*5° 

Plaasajlataaw •* t V-alleo«yana%. B^. 2 184°, V. 88, 5 # 
2,2'-Mehler a:is ae ay1a e tWa », V-4 11e oe yeast , s> M 181 bis 
182°, W • 405*0 
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3,5, 3', 5 , -Tetramethyldiphenyl-4,4'-diisocyanat, Kp.^j 168 
bis 169°C, F. 78°. 

Das erfindungsgemaBe Verfahren wird vorzugsweise gemaB dem 
in der beiliegenden Zeichnung dargestellten Schema wie. folgt 
durchgef Uhrt : 

Fliissiges Phosgen wird fortlaufend mittels der Dosierpumpe 5 
aus dem MeBgefaB 1 uber die Eohrleitungen 2 und 4 in den mit- 
tels eines Heizmantels thermostatierten Erhitzer 5 gepumpt, in 
welchem das Phosgen bis auf die iiberkritische Tempera tur er- 
hitzt und dann uber die Eohrleitung 6 in den Unterteil des mit- 
tels eines Heizmantels thermostatierten Heaktors 7 eingefuhrt 
wird. Die Dosierpumpe 10 pumpt das -Amin bzw. dessen Losung oder 
Suspension fortlaufend aus dem MeBgefaB 8 uber die Rohrlei tun- 
gen 9 und 11 in den mittels eines Heizmantels thermostatierten 
Erhitzer 12, in welchem das Amin auf eine Temperatur unterhalb 
seiner Zersetzungstemperatur erhitzt und hierauf iiber die Eohr- 
leitung 13 - genau_so wie das Ehosgen - in den Unterteil des 
Reaktors 7 eingefuhrt wird. 

Den Druck im Beaktor 7 halt man auf dem erf orderli'chen Niveau 
durch fortlaufendes Ableiten der Umsetzungsprodukte aus dem 
Beaktor iiber die Eohrleitung 14 mit Hilfe des Drosselventils 
15 in den Scheider 16, in welchem ein groBer Teil des gebil- 
deten Chlorwasserstoffes und des nicht umgesetzten Phosgens 
vom rohen Isocyanat unter atmospharischem 
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o£«r hObaraa Druo-k abgatraont wird. 

Daa sarttckblaibaada raaa IiNjuit vird aaa dm Saparator 
16 tfWr dla lokrlaltaaa; 17 •« ainar (alaa* aaaalgtanyifaban- 
anlafa abgaleltat, in walekar tob daa Baa* an daa la 
fokpradakt galSatan Paoagana and Cklarvaaaarataff a alttala 
Dmrckblaaan alt laartgaa bal arkdktar fa aa a a at aa kafralt uad 
la bakaaatar valaa garalalft wlrd. 

-aaa dla Uaaatsaag la alnaa Ldaaaaaaltbal d m nay f Wa i t wlrd, 
wlrd latataraa <raa Iaaayana* darak Baablllablaa adar kak- 
tlfikakloa a k aja tr ann* aad amr Baraltaac dar Aa a paagal daaaa; 
bc«. aaaaanalna daa arlaaraa Aa&aa alad araaraaa dak. 

Baa aaa daa ttckaldar id aaakrataada 0* alack aaa F ko a aaa- 
aad Oalaxvaaaaraaaffdaavfaa wlrd daraa dla aaajrlaltmag 18 
la daa alad*rld*aaaara»«r laadaaaakar 19 aalalaaa, la wal- 
aaaa a la «raaar fail daa Fkaaaaaa k a a d aaa t art, aaaraad aaa 
daa Otaaraaaaaraaaf t al* alaar raaaaaabaiaaagaaa, abar dla 
■akrlaltaas 29 aa alaar (nlokt aaaalgtaa) aaakrallaaftlaaa- 
aalaga laltat. Daa flttaal#a f aaa g a a fllaft* aua daa Kondan- 
aatar 19 la daa Caaajalbaatltar ?1, aaa valakaa aa ttbar dla 
lokrlalkuna; 22 la daa nma&n* 1 amrttckgalaltat wlrd. 

Balanlal 1t Haaaawttolaadllaoayanat 

2000 ml alnar CalarbanaallSauac Ton 305 8 Har*aathylan~ 
dlaaln wardan In alnaa Torarkltaar auf 216 bla 219°C 
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vorerhitzt and dann eine Stunde kontinuierlich und gleich- 
mafiig durch einen 25 ml Rohrendurchlauf erhitzer geleitet. 
Gleichzeitig werden 1680 g Fhosgen in einem Vorerhitzer ait 
einer Temp era tur von 220 bis 224°C vorerhitzt und dann eben- 
falls kontinuierlich und gleichmaMg durch den Heaktor ge- 
fuhrt. Die Temperatur des Heizmittels im Reaktorheizmantel 
Halt man auf 218 bis 220°C, in der Heaktionszone dagegen 
auf 233 bis 235°C und den Druck im Heaktor auf 60 bis 62 atu, 
indem man die Eeaktionsprodukte kontinuierlich in den Sepa- 
rator ableitet. Die erhaltene Losung des Rohproduktes blast 
man zur Befreiung von Phosgen und Chlorwasserstoff mit trok- 
kenem Stickstoff bei einer Temperatur von 110 bis 125°C durch 
und destilliert dann im Vakuum. 



Ausbeute 265 g (89% der Theorie, bezogen auf Hexamethylen- 

3 



diamin). Kp., 105 bis 106°. n§° 1,4530. 



Beispiel 2t De>«™ft *taylendiisoevanat 

GemaB Beispiel 1 werden durch. den Eeaktor im Verlauf einer 
Stunde 1500 ml einer vorerhitzten Losung von 150 g Dekame- 
thylendiamin in Chlorbenzol und 840 g eines vorerhitzten 
Pnosgens geleitet. Ausbeute 170 g (87%). Kp.3 140 bis 142°C. 
n§° 1,4564. 

Beispiel 3z Toluylendiiso cvanat 

Nach Beispiel 1 fiihrt man durch den Heaktor wahrend einer 

...10 
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Stunde 1560 ml einer in einem eine Temperatur von 174 bis 
178°C besitzenden Vorerhitzer vorerhitzten Losung von 150 g 
Toluylendiamin, bestehend ems 65% des 2,4- und 35% des 2,6-. 
Isomeren, in Chlorbenzol und 1256 g Phosgen, das in einem 
Vorerhitzer von 216 bis 220°C vorerhitzt war. Die Temperatur 
des Heizmittels im Beaktorheizmantel betragt 220 bis 225°C, 
diejenige der Eeaktionszone 220 bis 223°C, der Druck im Ee- 
aktor 50 bis 54 at. 

Ausbeute 220 g (94,3%): 65% des 2,4- und 35% des 2,6-Isome- 
ren. Kp- 5 101 bis 102°C. n^ 0 1,5676. 

Beispiel 4; Chlorbenzol-1 .4-diisocyanat 

Entsprechend Beispiel 3 werden durch den Reaktor wahrend 
einer Stunde 1825 ml einer vorerbitzten Losung von 158 g 
2,4-Diaminochlorbenzol in Cblorbenzol und 1120 g eines vor- 
erbitzten Phosgens geleitet. Die Temperatur des HeimifefceiS 

im Beaktorheizmantel betragt 235 bis 240°C, diedenige der 
Reaktionszone 210 bis 215°0. 

Ausbeute 195 g (90,5%). Kp. 25 145 bis 146°C, F. 65-67°C 
Beispiel 5; Naphthalin-1 „■ 5-diisocvanat 

GemaB Beispiel 1 fiihrt man durch den Beaktor wahrend einer 
Stunde 2600 ml einer in einem 221 bis 223°C heiBem Brhitzer 
vorerbitzten Suspension von 200 g 1 , 5-Diaminonaphthalin im 
Cblorbenzol und 1250 g Phosgen, das in einem Erhitser mit einer 
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Temperatur von 226 bis 23O°0 vorernitzt war. Die Temperatur 
des Heizmittels im Eeaktorneizmantel betragt 250 bis 255°C, 
diejenige der Beaktionszone 220 bis 225°C, der Brack im Be- 
aktor 50 bis 55 at. 

Ausbeute 255 6 (87,6%). Kp- 40 220 bis 221°C, F. 150 bis 131°0. 
Beispiel 6 t a^Qhl orohenylisocyanat 

Entsprebhend Beispiel 1 warden durch den Beaktor im Laufe 
einer Stunde 3O0O ml einer bei 165 bis 170°C vorernitzten 
Lb sung von 1395 g m-Cbloranilin in Chlorbenzol und 2800 g 
tines bei 185 bis 190°C vorernitzten Phosgene geleitet. Die 
Temperatur des Beizmittels im Eeaktorneizmantel und der Reac- 
tions sone betragt 195 bis 200°C, der Druck im Beaktor 52 bis 
56jat?-. 

Ausbeute 1600 g (95,2%). Kp- 50 103 bis 104°0. n§° 1,5578. 
Bei soiel 7: rhenvlisocvanat 

(A). GemaB Beispiel 1 werden durcn den Beaktor wahrend 
einer Stunde 1350 ml einer bei 215 bis 218°C vorernitzten 
Losung von 20O g Anilin in Chlorbenzol und 850 g eines bei 
220 bis 225°0 vorernitzten Phosgens geleitet. Die Temperatur 
des Heizmittels im Beaktorheizmantel betragt 218 bis 222°0, 
diejenige der Beaktionszone 215 bis 225°C, der Druck im Be- 
aktor 60 bis 62 at. 

Ausbeute 243 g (95%). K P-16 55 bis 57 °°* 
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(B). Man arbeitet gemaB (A), jedoch ohne Losungsmittel un- 
ter Darchleiten von 365 g Anilin und 700 g Phosgen durch 
den Reaktor wahrend einer Stunde. Die Temperatur der Reak- 
tionszone betragt 231 bis 234°C, der Druck im Reaktor 50 
bis 51 at. 

Ausbeute 303 g (65#). Kp-16 55 bis 57°C. 

Beispiel 8; Diphenylmethan-^ '-diisoevanat 
Entspreehend Beispiel 1 werden durch den Heaktor wahrend 
einer Stunde 2380 ml einer bei 200 bis 205°C vorerhitzten 
Lbsung von 191 g 4,4 '-Diajninodiphenylme than in Chlorbenzol 
und 750 g eines auf 220 bis 224°C erhitzten Phosgens (Tem- 
peratur im Erhitzer 220 bis 224°C) geleitet. Die Temperatur 
desHeizmittels im Reaktorheizmantel betragt 215 bis 220°C, 
diedenige der Reaktionszone 215 bis 220°C, der Druck im Re- 
aktor 50 bis 60 at. 

Ausbeute 225 g (93%). Kp- 2 187 bis 188°C. F. 37 bis 38°C 
Beispiel Q; Diphenvlathan-4. 4'-diisocyanat 

GemaB Beispiel 8 leitet man durch den Reaktor im Laufe einer 
Stunde 2300 ml einer vorerhitzten Losung von 180 g 4,4'- 
Diaminodiphenylathan in Chlorbenzol und 850 g eines vorer- 
hitzten Phosgens. 

Ausbeute 191 g (85%). Kp 2 184 bis 185°0. F. 38°C. 

. . .13 
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Bei spiel 1 0 ; 3 , 5 , 3 ' . 5 1 -Tetramethyldi phenvlmethan-4 . 4 ' - 
dii socyanat 

Entsprechend Bei spiel 8 werden durch den Reaktor wahrend 
einer Stunde 2000 ml einer vorernitzten losung von 130 g 
4,4'-Diamino-3,5,3' , 5 ' -tetramethyldiphenylmethan in Chlor- 
benzol und 500 g eines vorerhitzten Phosgens geleitet. 

Ausbeute 142 g (91%). Kp.^ 177 bis 178°C. E. 130 bis 131°0. . 

Beispiel 11: 2.2'-DichlQ3?diphenylmethan-4« 4 , -diisocyana-b 

GemaB Beispiel 1 werden durch den Reaktor wahrend einer 
Stunde 3000 ml einer bei 190 bis 195°C vorernitzten Losung 
von 290 g 4,4 , -Diamino-2,2'-dichlordiphenylmethan in Chlor- 
benzol und 1100 g eines bei 222 bis 227°0 vorernitzten Phos- 
gens geleitet. Die Temperatur des Heizmittels im Reaktorheiz- 
mantel betragt 230 bis 235°C, diejenige in der Reaktionszone 
218 bis 220°C, der Druck im Reaktor 50 bis 52 at. 

Ausbeute 287 g (82,8%). Kp M 181 bis 182°C. F. 105°C 

Beispiel 12: Dicivcloheyylmethan^ ^'-diisocvanat 
Entsprechend Beispiel 1 leitet man durch den Reaktor wahrend 
einer Stund* 1000 ml einer bei 223 bis 225°C vorernitzten Lo- 
sung von 100 g 4,4'-Diaminodicyclohexylmethan in Chlorbenzol 
und 450 g eines bei 228 bis 230°C vorernitzten Phosgens. Die 
Temperatur des Heizmittels im Reaktorheizmantel betragt 240 
bis 245°C, diejenige in der Reaktionszone 245 bis 250°C, 
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der Druck im Beaktor 60 bis 62 at. 

Ausbeute 100 g (80#). KP M ,5 167 bis 168 ° C ' ^ 1 * 4977 * 

Beispiel 13: Cvclohexan-1 . 3- (cis)-diisocvanat 

GemaB Beispiel 12 erhalt man aus 1000 ml einer vorerhitz- 
ten Losung von 100 g 1 ,3-(cis)-Diaminocyclohexan in Chlor- 
benzol und 880 g eines vorerhitzten Phosgens 110 g (75*5%) 
Diisocyanat. Kp. 23 140 bis 140,5°C n|° 1,4809. 

Beispiel 14: Cvclohexan-1 .4-( trans) -diisocyanat 
Es werden nach Beispiel 12 aus 1000 ml einer vorerhitzten 
Losung von 100 g 1 ,4-(trans)-Diaminocyclohexan in Chlorben- 
zol und 850 g eines vorerhitzten Phosgens 115 g (78,836) Di- 
isocyanat gewonnen. Kp. 52 145 bis 146°C, Kristallisations- 
temperatur 58,5°C 

Beispiel 15: TripheD,vlmethan -4.4 , .4 w -triisocyanat 

Entsprechend Beispiel 1 leitet man durch den Beaktor im 
Laufe einer Stunde 1520 ml einer bei 215 bis 220°C vorer- 
hitzten Losung von 105 g 4, V ,4"-Triaminotriphenylmethan 
und 580 g eines bei 225 bis 228°0 vorerhitzten Phosgene. 
Die Temperatur des Heizmittels im Beaktorheizmantel betragt 
230 bis 235°0, diejenige der Kontaktzone 212 bis 217°C, der 
Druck im Beaktor 50 bis 55 at. 
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Ausbeute 123 g (91#) mit einem Gehalt an Grundstoff von 
9996. 

Beispiel 16t 3.4-Dichlo:rphenyliBOcyanat CD und 3.5'-Di- 
methoxydiphenjrl-^.^'-diisocyanat (II) . 

GemaB Beispiel 1 werden durch den Beaktor wahrend einer 
Stunde 1070 ml einer bei 193 bis 197°C vorernitzten Cnlor- 
benzollb sung von 200 g 3,4-Dichloranilin und 81,5 g o- 
Dianisidin und 880 g eines bei 20* bis 206°C vorerhitzten 
Phosgene geleitet. Die Temperatur des Heizmittels im Beak- 
torheizmantel betragt 208 bis 212°C, diejenige der Beaktions 
zone 230 bis 235°C, der Druck im Beaktor 51 bis 53 at. Das 
erhaltene Bohprodukt wird einer Vakuumdestillation unter- 
worfen. 

Ausbeute 216,7 g (93,356) I, Ip. 30 117 bis 118°C, F. *3 bis 
4*°0, und 72 g (73,396) II, Kp.j 210 bis 211°0, P. 117 bis 
118°C. 
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Ah 



SJ/Hu 

P 17 63 459.8-42 P 15 760 

Pa tent an sp ruche 

1. Verfahren zur f ortlauf enden Herstellung organischer 
Isocyanate durch Umsetzung primarer Amine mit Phosgen 
in iliissiger Phase bei erhohten Drucken und Temperaturen 
unter anochlieltenderc Uberfiihren des flussigen Reaktions- 
gernisches in eine Kiederdruckzone durch Drosselung, 
da durch gekennzeichnet, daB man 

(A) das Am in zuvor auf eine unterhalb seiner Zersetzungs- 
temperatur lie^ende Temperatur und 

(B; das Phcsgen zuvor auf eine oberhalb seiner kritischen 
Temperatur li&gende Temperatur vorerhitzt, 

( o) die vorerhitstcn Eestandteile in der Reaktionszone 
des xieaktors zusamiaenf iihrt und 

.(D) einej- vollstandigen Ve rdrlingungsreaktion unter iso- 
therm! schen Bedingun^en unterwirft, 

inier. die Unset zungstempera tur nalie oder hoher als die 

Te^ : ,eral:ur les Ite.^inns der Dissozistion der Hydrochloride 
.rn-re;-arivi.l.c;; A:jino und der Druck gleich oder hoher vie 
I: 1 tor: slier Be s bond telle des iieaktionsgemisch'ea 

:L;. ::1X :•»:■ lis:} so erf orderliche Druck gehelten wird. 
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Verfahran nach Aiiapruch 1, dadurch ginannaaichnat. dafl 
man dlo Uaaataung b«i ainar lanparatu* obwhalfc iaO°C 
und •la»» Drunk i» Borsi ah »wiacnen 30 und 450 at duroh- 

ftlhrt. 

Yarfahran nach Anapruch 1 und 2, dudurch gakannanioh- 
net, dofl nan d«a Phongcn la ainar Itenga, dia aua 2,5 hla 
5,5faoha dar atdchiouatriaohan batragt, ainfUhr*. 

Farfahran nach Anapruch 1 Mi 3. dadurch gakannaoiah- 
nat, daB man dea Asia ala Loaang odar Suapanalon In alnoa 
organlaohan Loaunganlttal, wia Gnlorbanaol, o-Dichlor- 
aansol, Banaol, Toluol odar Trichlorbanaol, anwanda*. 

Ycrfahran nach Anapruon 1 bia 4, daduroh gckcnnaoich- 
nat, daB nan ala Anin cis-1, >2iaainoojolohaxan Tarvan- 
da*. 

Varfahran nach Anapruch 1 hla 4, dadurch gakann»alch- 
net, daB nun ala Anin truna-i ,*-Di«nlnocjclohaxan tojp- 
wendet. 

Varfshren nach Anapruch 1 hla fc, dadurch gtkannsaleb- 
net f daB nan ala Anin fkm %,*»-J>ianinodiphan7lI%han 
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10. ala-Ojaloaaaam-1,5-all 

11. tXMU-qTOl*lMJCB»-1 ,4-411 

12. Dtpfcaaqrll 

13. 2,a»~: 

14. 3.5.3' •5'-' 
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